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) Verfahren zum Farben von textilen Substraten 

) Verfahren zum FSrban von textilen Substraten, be! dam 
die Substrate von ainem den Farbstoff oder die Farbstoffe 
enthaltenden Fluid angestrdmt oder durchstromt warden, 
dadurch gekennzelchnet, daft man ein Fluid im uberkriti- 
schen Zustand oder Mischungen dieser Fluida einsetzt uhd 
bei Temperaturen zwlschen etwa 10°C und etwa 250° C und 
bei ainem Druck zwischen etwa 74 bar und etwa 400 bar 
farbt* 
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Beschreibung ab, was darauf zurQckgefQhrt wird, daB das Qberkriti- 
sche Fluid, wie vorstehend dargelegt, eine relativ niedri- 

Die vorliegende Erfindung betriff t ein Verf ahren zum ge, mit entsprechenden Gasen vergleichbare Viskositat 

Farben von textilen Substraten gemaB den Patentan- bzw. eine entsprechende, mit den verflfissigten Gasen 

spriichen. 5 vergleichbare hohe Dichte aufweist Dies wiederura 

Textile Substrate, wie beispielsweise Fasern, Game, fuhrt dazu, daB einerseits das zu farbende textile Sub- 

Rachengebilde.Vliese oder Gelege, werden vielfachge- strat besonders gut und schnell durchstromt werden 

farbt HierfQr gelangen waBrige Flotten zum Einsatz, . kann, wodurch sich die Grenzschichtdicke verringert, 

die die textilen Substrate durchstrdmen bzw. anstrSmen und andererseits das Qberkritische Fluid eine betrachtli- 

und neben dem Farbstoff bzw, den Farbstoffkombina- io che Farbstoffmenge zu I6sen vermag, wodurch die 

tionen noch Hilfsmittel, wie beispielsweise Sauren, Al- Farbstoffdiffusion durch die Grenzschicht beschleunigt 

kalien, Dispergier- und/oder Emulgiermittel oder Retar- wird Ferner konnte festgestellt werden, daB insbeson- 

der, aufweisen. Abhangig von der Loslichkeit der einge- dere schwer durchstrdmbare WickelkSrper des zu far- 

setzten Farbstoffe in Wasser kdnnen diese in die groBe benden Substrates durch das erfindungsgemaBe Verfah- 

Gruppe der wasserlSslichen Farbstoffe und die weitere is ren innerhalb von kQrzester Zeit egal gefarbt wurden. 

Gruppe der in Wasser nur dispergierbaren Farbstoffe Auch konnte durch Anwendung des erfindungsgemS- 

(Dispersionsfarbstoffe) eingeteilt werden. Als typische Ben Verfahrens sichergestellt werden, daB bei der Far- 

Vertreter der ersten Gruppe gelten die Reaktiv-, Sub- bung von WickelkSrpern keine UngleichmaBigkeiten 

stantiv-, Metallkomplex- oder Kupenfarbstoffe, wah- bezuglich der DurchstrSmung des Wickelkorpers auf- 

rend die zweite Gruppe schwerpunktmaBig von den Di- 20 traten, wie beispielsweise bei dem herkSmmlichen Ver- 

spersionsfarbstoffen, die beispielsweise zum Farben von f ahren bei der Baumfarbung von Hachengebilden als 

Polyester- oder Acetatfasern eingesetzt werden, gebil- Ursachen fur Kantenablaufe bzw. Langenablaufe anzu- 

det wird. sehen ist Ebenfalls kdnnen bei dem erfindungsgemaBen 

Beim Farben mit waBrigen Farbstoffflotten tritt nie- Verfahren keine Dispersionsfarbstoffe unerwQnscht ag- 

mals eine vollstandige Baderschopfung auf, d. h. die 25 glomerieren, wie dies bei den herkommlichen Disper- 

Farbstoffe Ziehen nicht quantitativ auf das jeweils zu sionsfarbungen bisweilen der Fall ist, so daB somit durch 

farbende Substrat Dies wiederum fQhrt dazu, daB die Anwendung des erfindungsgemaBen Verfahrens die bei 

nach dem Farbevorgang verbleibende Farbstoffflotte herkdmmlichen Farbeverfahren in waBrigen Systemen 

noch abhangig von den jeweiligen Farbstoff en zwischen bekannten Aufhellungen von Dispersionsf arbstoff en 

etwa 1% und etwa 10%, bezogen auf die Farbeflotte, 30 und damit entsprechende Fleckenbildungen vermieden 

Farbstoffe aufweisen. Von daher fallen beim Farben re- werden. Daruberhinaus kann bei Farbungen mit Disper- 

lativ groBe Mengen an farbigen Abwassern an, die zu- sionsfarbstoff en durch Anwendung des erfindungsge- 

nehmend aufwendig gereinigt werden mussen. maBen Verfahrens auch bei mittleren und dunklen Farb- 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zu- tqnen auf eine reduktive Nachreinigung verzichtet wer- 

grunde, ein Verfahren zum Farben von textilen Substra- 35 den, ohne daB hierdurch die Farbechtheiten, insbeson- 

ten zur VerfOgung zu stellen, bei dem keine oder keine dere die Reib- und Waschechtheiten, verschlechtert 

nennenswerten Mengen an farbigen Abwassern anfal- werdea 

len. Grundsatzlich kann das erfindungsgemaBe Verfahren 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durch ein Ver- auf alle an sich bekannten Farbstoffsysteme angewen- 

fahren mit den kennzeichnenden Merkmalen des Pa- 40 det werden, wobei abhangig von der Polaritat des je- 

tentanspruchs 1 gel6st weils eingesetzten Farbstoffsystems die Polaritat des 

Das erfindungsgemaBe Verfahren sieht vor, anstelle eingesetzten Qberkritischen Fluids bzw. Qberkritischen 

der vorstehend beschriebenen waBrigen Flotten solche Fluidgemisches ausgewahlt wird. Dementsprechend 

Farbflotten zu verwenden, bei denen das Fluid Wasser werden fur polare Farbstoffsysteme, wie beispielsweise 

durch ein Qberkritisches Fluid ersetzt ist Hierbei wird 45 Reaktivfarbstoffe, saure Farbstoffe oder basische Farb- 

unter dem Begriff Qberkritisches Fluid ein solches Fluid stoffe auch polare Qberkritische Fluida bzw. Fluidgemi- 
verstanden, bei dem der Druck und/oder die Tempera-- . sche, wie beispielsweise Ammoniak, Kohlendioxid-Am- 

tur des Fluids oberhalb des fQr das jeweilige Fluid cha- moniak oder Kohlendioxid mit Zusatzen von polaren 

rakteristischen kritischen Druckes, der fQr das jeweilige Moderatoren, verwendet, wahrend fur unpolare Farb- 

Fluid charakteristischen kritischen Temperatur und/ 50 stoffsysteme, wie beispielsweise Dispersionsfarbstoffe, 

oder das Volumen unterhalb des kritischen Volumens entsprechend unpolare Fluida bzw. Fluidgemische, wie 

liegen. Mit anderen Worten befindet sich somit das beispielsweise Kohlendioxid, Alkane, insbesondere Et- 

Qberkritische Fluid oberhalb des kritischen Punktes, wo- han, Propan oder Pentan, und/oder Kohlenmonoxid, 

bei em derartiges System auch als superkritisches Gas eingesetzt Unter Beachtung dieser grundsatzlichen 

oder FlQssigkeit im superkritischen Zustand bezeichnet 55 Ausfuhrung kdnnen bei dem erfindungsgemaBen Ver- 

wird. Hierbei weist das Qberkritische Fluid an nahernd fahren alle an sich bekannten, im Handel erhaitlichen 

die Viskositat des entsprechenden Gases und eine Dich- Farbstoffe verwendet werden. Besonders gute Ergeb- 

te auf, die naherungsweise mit der Dichte des entspre- nisse erzielt man jedoch, wenn man Farbstoffe einsetzt, 

chend verflussigten Gases vergleichbar ist die ausschlieBlich aus dem eigentlichen Farbkdrper be- 

Das erfindungsgemaBe Verfahren weist eine Reihe 60 stehen und nicht die Qblichen Stellmittel, Dispergatoren 

von Vorteilen auf. Bedingt dadurch, daB das hierbei ein- bzw. Emulgatoren enthalten. So konnte beispielsweise 

gesetzte Qberkritische Fluid nicht ins Abwasser gelangt, festgestellt werden, daB insb sondere bei Farbungen 

sondern nach Reinigung erneut eingesetzt wird, treten mit Dispersionsfarbstoffen, die nach dem erfindungsge- 

bei dem erfindungsgemaBen Verfahren keine Abwas- maBen Verfahren durchgefuhrt wurden, innerhalb von 

serbelastungen auf. Ferner laufen bei dem erfindungs- 65 kQrzester Zeit besonders egale Farbungen erzielt wur- 

gemafien Verfahren, die fQr die Farbung des textilen den, wenn die eingesetzten Dispersionsfarbstoffe keine 

Substrates erforderlichen Stoffaustauschvorgange im als Stellmittel verwendeten Dispergatoren enthielten. 

Vergleich zu waBrigen Systemen wesentlich schneller Dies wird darauf zurQckgefuhrt, daB bei Farbungen in 
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straten aus Polyester- oder Acetatfasern mit Disper- 
sionsfarbstoffen, wobei in diesem Qberkritischen Fluid 
Kohlendioxid die Temperaturen oberhalb von 32° C und 
die DrQcke oberhalb von 74 bar liegen. Hierbei weist 
dieses Qberkritische Fluid sehr gute Eigenschaften fQr 
Dispersionsfarbstoffe auf, wobei vorzugsweise die hier- 
bei eingesetzten Dispersionsfarbstoffe frei von Zusat- 
zen, wie beispielsweise Stellmittel oder Dispergatoren, 
sind. Daruberhinaus ist dieses Qberkritische Fluid Koh- 
io lendioxid untoxisch, so daB bei einer Undichtigkeit in 
dem jeweils fQr die DurchfQhrung des erfmdungsgema- 
Ben Verfahrens verwendeten Autoklaven hier keine 
nennenswerte Gef ahr auftritt, weil in einem solchen Fall 
das Qberkritische Fluid sofort in Kohlendioxid-Gas uni- 
ts gewandelt wird, das entsprechend entweichen kann. 
Selbstverstandlich ist es mdglich, anstelle der einzel- 
nen, vorstehend genannten Fluida auch Mischungen 
dieser Fluida einzusetzen. Hierbei richtet sich die Aus- 
wahl der Einzelkomponenten der Mischungen nach der 
20 jeweils erforderlichen Polaritat des Fluidgemisches, die, 
wie vorstehend dargelegt, abhangig ist von der Polaritat 
des eingesetzten Farbstoffsystemes. 

Bei Qberkritischen Fluiden wird der Begriff "Modera- 
tor" fur Zusatze zum Fluid verwendet, die die Polaritat 
25 des uberkritischen Fluids verindem konnen, und zwar 
meistens im Sinne einer Erhdhung. So sind insbesondere 
Zusatze von Wasser oder Alkoholen zu einem uberkriti- 
schen System einsetzbar, um die Ldsef ahigkeit des Qber- 
kritischen Systems zu beeinflussen (s. z. B. E. Stahl, K.W. 
ao Querin, D. Gerad: Verdichtete Gase zur Extraktion und 
Raffination" Springer Verlag, Berlin, 1987), 

Eine weitere AusfQhrungsform des erfindungsgema- 
3en Verfahrens sieht vor, daB dem Fluid bzw. Fluidge- 
misch ein oder mehrere Moderatoren zugesetzt wird, 
werden, das, wie vorstehend dargelegt, auf die Polaritat 35 wobei hierdurch die Polaritat des jeweils verwendeten 
der eingesetzten Farbstoffsysteme abgestimmt ist und Fluids bzw. Fluidgemisches besonders einfach und ge- 
sich unter den zuvor genannten Temperaturen und zieltvariiert werden kann. Soli beispielsweise die Polari- 
Driicken im tiberkritischen Zustand befindet Vorzugs- tat des jeweils verwendeten Fluids erhoht werden, kon- 
weise werden hierfur als Qberkritisches Fluid Alkane, nen diesem Fluid als Moderator polare Verbindungen, 
insbesondere Ethan, Propan oder Pentan, Ammoniak, 40 wie beispielsweise Wasser oder Salze, zugesetzt wer- 
Fluor-Chlor-Alkane, Kohlendioxid imd/oder Kohlen- den 

monoxid jeweils allein oder in Mischung miteinander Daruber hinaus konnen bei dem erfindungsgemaBen 
eingesetzt So ist beispielsweise das Qberkritische Fluid Verfahren noch andere Moderatoren eingesetzt wer- 
Ethan als unpolares Fluid for Farbungen mit unpolaren den. So sieht beispielsweise eine andere Ausftihrungs- 
Farbstoffen, wie beispielsweise Dispersionsfarbstoffe, 45 form des erfindungsgemaBen Verfahrens vor, daB als 
geeignet, wobei .in diesem Fluid die Farbetemperatur Moderator zusatzlich zu den vorstehend genannten 
oberhalb von etwa 35°C und der brack beim Farben Moderatoren oder anstelle der vorstehend genannten 
Qber etwa 50 bar liegen. Das Qberkritische Fluid Propan Moderatoren beispielsweise ein Carrier oder ein Retar- 
wird ebenfalls vorzugsweise fQr Farbungen mit Disper- der eingesetzt wird, um so die Farbung zu beschleuni- 
sionsfarbstoffen bei Temperaturen oberhalb von etwa 50 gen bzw. zu verlangsamen. Hierbei kann es sich um die 



' sinem Qberkritischen Fluid bzw. Fluidgemisch im Ge- 
gensatz zu waBrigen Systemen die eingesetzten Disper- 
sionsfarbstoffe nicht in der Farbeflotte dispergiert, son- 
dern gel6st sind und somit wesentlich schneller und ega- 
ler auf das zu farbende Substrat, bei dem es sich bei- 
spielsweise um Polyester- oder Acetatfasern handelte, 
auf Ziehen. 

Die bei dem erfindungsgemaBen Verfahren angewen- 
dete Farbetemperatur richtet sich nach dem jeweils ver- 
wendeten Fluid und dem zu farbenden Substrat Obli- 
cherweise liegt diese Temperatur zwischen etwa 10°C 
und etwa 250° C, vorzugsweise zwischen etwa 31 °C und 
197°C, wobei beispielsweise Substrate aus Wolle oder 
Baumwolle vorzugsweise bei Temperaturen nicht Qber 
100°C gefarbt werden sollen. Aus Synthesefasern bzw. 
mit einem Synthesefaseranteil kdnnen auch Temperatu- 
ren zwischen etwa 100°C und etwa 200°C, vorzugswei- 
se Temperaturen zwischen etwa 100°C und etwa 150° C, 
angewendet werden, da Qblicherweise diese Substrate 
vor dem Farben durch eine thermische Behandlung di- 
mensionsstabilisiert werden. Auch wird bei Temperatu- 
ren zwischen etwa 100° und etwa 180°C die Ldslichkeit 
der Farbstoffe, insbesondere der Dispersionsfarbstoffe 
in dem uberkritischen Fluid bzw. Fluidgemisch vergro- 
Bert, so daB die FSrbezeiten entsprechend verkurzt wer- 
den kdnnen. 

Der bei dem erfindungsgemaBen Verfahren anzu- 
wendende Druck richtet sich naturgemaB nach dem je- 
weils eingesetzten Fluid bzw. Fluidgemisch. Qblicher- 
weise variiert dieser Druck zwischen etwa 30 bar und 
etwa 400 bar, vorzugsweise zwischen etwa 140 bar und 
etwa 250 bar. 

Grundsatzlich kann bei dem erfindungsgemaBen Ver- 
fahren als Qberkritisches Fluid jedes System eingesetzt 



100°C und einem Druck oberhalb von etwa 42 bar ein- 
gesetzt, wShrend das Qberkritische Fluid Pentan f Or Far- 
bungen mit Dispersionsfarbstoffen oberhalb von etwa 
197°C und Drucken oberhalb von etwa 34 bar verwen- 
det wird. Das Qberkritische Fluid Trifluor-Chlor-Ethan, 
das im Vergleich zu den vorstehend genannten Fluida 
polarer ist, erlaubt die Farbung mit polareren Farbstoff- 
systemen, wie beispielsweise Reaktivfarbstoffen, Saure- 
farbstoffen, Substandvfarbstoffen oder basischen Farb- 
stoffen, bei Temperaturen oberhalb von 29° C und ei- 
nem Druck von oberhalb etwa 38 bar, wahrend das 
Qberkritische Fluid Ethylen bei Farbetemperaturen 
oberhalb von 9°C und einem Druck oberhalb von 50 bar 
und das Qberkritische Fluid Ammoniak bei Farbetempe- 
raturen oberhalb von 132° C und einem Druck oberhalb 
von etwa 120 bar eingesetzt wird. 

Besonders gute Ergebnisse erzielt man mit Qberkriti- 
schem Kohlendioxid bei der Farbung von textilen Sub- 



an sich bekannten Carrier- bzw. Retarder- Verbindun- 
gen handeln. 

Qblicherweise liegen die zuvor genannten Moderato- 
ren in dem Qberkritischen Fluid bzw. Fluidgemisch in 

55 einer Konzentration zwischen etwa 1 VoL% und etwa 
10 VoL%, vorzugsweise zwischen etwa 2 VoL°/o und 
etwa 5 VoL°/o, bezogen auf das Volumen des verwende- 
ten Fluids bzw. Fluidgemisches vor. 
Abhangig von der jeweils zu behandelnden Ware und 

60 deren Aufmachung richtet sich bei dem erfindungsge- 
maBen Verfahren das Flottenverhaltnis beim Farben. 
Cblicherweise variiert es zwischen einem Wert von 1 : 2 
bis 1 :50, vorzugsweise zwischen etwa 1:5 bis 1 : 15. 
Sollen beispielsweise Polyestergarne, die auf entspre- 

65 chende Kreuzspulen aufgewickelt sind, nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren gefarbt werden, so geschieht 
dies vorzugsweise bei relativ kurzen Flottenverhaitnis- 
sen, d. h. Flottenverhaltnissen zwischen 1:2 bis 1:5. 
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.Derartige kurze Flottenverhaitnisse bereiten in der Re- 
gel bei dem herkSmmlichen FSrbeverfahren im waBri- 
gen System Schwierigkeiten, da hierbei bedingt durch 
die hohe Farbstoffkonzentration haufig die Gefahr be- 
steht, daB die feindispersen Systeme agglomerieren. 5 
Dies tritt jedoch bei dem erfindungsgem&Ben Verfahren 
nicht auf, da hierbei der Dispersionsfarbstoff im flberkri- 
tischen Ldsungsmittel geldst ist und somit nicht als fein- 
disperses System auf die Faser aufzieht 

Eine andere Ausffihrungsform des erfindungsgema- 10 
Ben Verfahrens sieht vor, daB wahrend der Farbung die. 
Polaritat des eingesetzten Fluids geandert wird Dies 
kann beispielsweise dadurch geschehen, daB man ent- 
weder ein weiteres polareres Qberkritisches Fluid zu- 
gibt, so daB eine Fluidmischung aus einem unpolaren 15 
und einem polaren Fluid entsteht, oder daB man die 
zuvor genannten polaren Moderatoren, wie beispiels- 
weise Wasser oder Salze, zusetzt Eine derartige Ver- 
fahrensvariante ist insbesondere ffir die Farbung von 
solchen Substraten anwendbar, die neben einer mit Di- 20 
spersionsfarbstoffen farbbaren Faser, wie beispielswei- 
se Polyester- oder Acetatfaser, noch eine mit polaren 
Farbstoffen farbbare Faserkomponente, wie beispiels- 
weise Cellulose-, Woll-, Seide- oder Leinenfaser, auf- 
weist Hierbei wird dann zunachst in dem unpolaren 25 
Fluid der mit Dispersionsfarbstoffen anfarbbare Faser- 
teil gefarbt AnschlieBend wird die Polaritat des einge- 
setzten Fluids erh6ht und der entsprechende polare 
Farbstoff, wie beispielsweise Saure-, Reaktiv-, Metall- 
komplexfarbstoff oder basische Farbstoff, zugesetzt, 30 
womit dann die zweite, vorstehend genannte Faserkom- 
ponente eingefarbt wird Selbstverstandlich kann man 
jedoch auch umgekehrt arbeiten, d h. zunachst die Far- 
bung mit polaren Farbstoffen und dann die Farbung mit 
Dispersionsfarbstoffen auszufuhren, wobei in einem sol- 35 
chen Fall die Polaritat des Fluids, beispielsweise durch 
Zugabe von weiterem unpolaren Fluid, abgesenkt wer- 
den muB. 

Zur Reinigung des flberkritischen Fluids nach der 
Farbung bestehen mehrere Mdglichkeiten. 40 

So sieht das erfindungsgemaBe Verfahren vor, daB 
man die in dem Fluid verbleibenden Farbstoffe Qber 
entsprechende Filter ad- bzw. absorbiert Hierftir eig- 
nen sich insbesondere die an sich bekannten Kieselgel-, 
Kieselgur-, Kohle-, Zeolithe- und Aluminiumoxidfilter. 45 

Darflber hinaus besteht die Mdglichkeit, die nach der 
Farbung in dem flberkritischen Fluid verbleibenden . 
Farbstoffe durch eine Temperatur- und/oder Drucker- 
niedrigung und/oder eine Volumenvergr6Berung zu 
entfernen. Hierbei wandelt sich das Qberkritische Fluid 50 
in das entsprechende Gas bzw. das Qberkritische Fluid- 
gemisch in die entsprechenden Gase um, das bzw. die 
dann aufgefangen wird bzw. werden und erneut nach 
Oberffihrung in den flberkritischen Zustand zur Far- 
bung von weiteren Substraten verwendet werden. Hier- 55 
bei scheiden sich die Farbstoffe als fliissige oder feste 
Farbstoffe ab, die entsprechend gesammelt und fflr wei- 
tere Farbungen weiterverwendet werden kdnnen. 

Vorteilhafte Weiterbildungen des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens sind in den Unteransprflchen angege- 60 
ben. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird nachfolgend 
anhand eines AusfGhrungsbeispieles naher eriautert: 

Beispiel 1 65 

Ein Polyestergewebe mit einem m 2 Gewicht von 125 g 
und einer Kettdichte von 79 Faden/cm und einer SchuB- 



dichte von 34 Faden/cm wurde nach einer Vorwasche 
und einer Thermofixierung bei 190° C einmal nach dem 
bekannten Verfahren und zum anderen in einer Labor- 
apparatur mit den selben Farbstoffen in flberkritischen 
Fluida gefarbt, wobei in beiden Fallen das Flottenver- 
haltnis 1 : 7 betrug. 
Farbebedingungen nach dem bekannten Verfahren: 

0,28% C I. Disperse Orange 13 

0,5 g/1 eines Dispergiermittels auf Basis eines Konden- 

sationsproduktes aromatischer Sulfonsauren (Handels- 

produkt Avolan Is, Hersteller Bayer AG) 

0,25 ml/1 Essigsaure, 60%ig 

3,1 % C L Disperse Yellow 1 

0,5 g/1 eines Dispergiermittels auf Basis eines Konden- 
sationsproduktes aromatischer Sulfonsauren (Handels- 
produkt Avolan Is, Hersteller Bayer AG) 
0,25 ml/1 Essigsaure 60%ig. 

Als Kombinationen wurden die folgenden Disper- 
sionsfarbstoff e verwendet: 

035% Foronmarineblau S2GL 
0,7% Cellitonscharlach B 
0,7% Resolingelb RL 
0,7% Resolinblau FBL 
0,7% Cellitonscharlach B 
0,7P/o Resolingelb RL 

Auch bei den Farbungen mit den zuvor wiedergege- 
benen Farbstoffkombinationen wurden die selben Hilfs- 
mittel in der selben Konzentration eingesetzt, wie dies 
vorstehend fflr die Einzelfarbstoffe genannt ist 

Die Farbstoffe wurden in der bekannten Weise ange- 
teigt, und die Farbung bei einer Starttemperatur von 
60° C begonnen. AnschlieBend wurde die Farbeflotte 
mit l 0 C/min auf 130°C erhitzt Nach einer Verweilzeit 
von 40 Minuten bei dieser Temperatur wurde die Far- 
beflotte mit l 0 C/min auf 80°C abgekflhlt Hieran schloB 
sich eine alkalische reduktive Nachreinigung mit Natri- 
umhydrosulfit in der an sich bekannten Art aa 

Farbebedingungen im flberkritischen Fluid: 
Es wurden mit den zuvor genannten Farbstoffen in den 
zuvor angegebenen Konzentrationen Farbeversuche 
durchgefflhrt, wobei folgende Qberkritische Fluida zur 
Anwendung gelangten: 

A. 3,275 g flberkritisches Kohlendioxid, versetzt mit 
1,1 ml Wasser 

Farbetemperatur 130° C 
Druck250 bar 

B. flberkritisches Kohlendioxid 
Farbetemperatur: 130° C 
Druck:188 bar 

Hierbei wurden die Farbungen jedoch ohne den Zu- 
satz von 0^ g/1 Dispergiermittel und Essigsaure durch- 
gefflhrt, dh.es wurde allein mit den vorstehend angege- 
benen Farbstoffen bzw. Farbstoffkombinationen ohne 
jegliche weitere Zusatze gefarbt 

Zur Durchf flhrung der Farbung in den zuvor genann- 
ten flberkritischen Fluida wurde das jeweils verwendete 
flberkritische Fluid auf die zuvor angegebenen Endtem- 
peraturen und Enddrflcken erhitzt und komprimiert 
AnschlieBend wurden die Farbstoffe bzw. die Farbstoff- 
kombinationen zu dem jeweiligen flberkritischen Fluid 
gegeben und die so mit Farbstoffen beladenen flberkri- 
tischen Fluida direkt auf das zu farbende Gewebe gelei- 
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tet Nach einer Behandlungszeit von 10 Minuten wurde 
das Volumen vergroBert, wodurch das KoWendioxid ex- 
pandierte. Die gefarbten Proben wurden nicht reduktiv 
nachgereinigt und waren nach der Expansion trockfcn. 

AnschlieBend wurden die Farbungen farbmetrisch 5 
ausgewertet Hierbei konnte festgestellt werden, daB 
alle Farbungen, die in ilberkritischen Fluida durchge- 
fiihrt waren, wesentlich brillanter waren. Feraer waren 
die Farbungen in den iiberkritischen Fluida im Ver- 
gleich zu den entsprechenden Farbungen im wafirigen 10 
System 20-40% tiefer, was sowohl visuell als auch 
durch farbmetrische Auswertung bestatigt wurde. 

Von den Farbungen mit den Farbstoffkombinationen 
wurden jeweils die Reibechtheit, die Trockenhitze-Fi- 
xierechtheit und die Waschechtheit bestimmt Hierbei 15 
konnte festgestellt werden, daB alle Farbungen, die im 
uberkritischen Fluid durchgefuhrt waren, im Vergleich 
zu den entsprechenden Farbungen, die im wafirigen Sy- 
stem vorgenommen wurden, zumindestens die gleichen 
Echtheiten aufwiesen, obwohl die Farbungen in den 20 
uberkritischen Fluida nicht reduktiv nachgereinigt wa- 
ren. 

Nachfolgend werden zwei Beispiele fUr den Zusatz 
eines Moderators erlautert: 

25 

Beispiel2 

Als Moderator wird fur eine Farbung von 2 g PES- 
Gewebe mit DTNW17, einem Azo-Dispersionsfarbstoff 
zusatzlich zum Farbstoff 0,5 Gew-% Eusolex 6300® (Fir- 30 
ma Nerck, UV-Schutzmittel) in den Autoklaven gege- 
beiu Die Farbebedingungen (p, T, Zeit, Expansion) sind 
gleich gehalten wie in den in der Beschreibung of fenbar- 
ten Beispielen. Man erhalt ein Gewebe, das deutlich 
hohere Farbtiefe aufweist, als bei Farbung ohne Mode- 35 
rator. Zusatzlich zur besseren Farbstoffausnutzung 
(Farbtiefel) zeigt die Probe eine um 0,5 Einheiten ver- 
besserte Lichtechtheit (Xenotest, DIN 54004, 1983, "Be- 
stimmung der Lichtechtheit von Farbungen und Druk- 
kenmitXenonbogenlichf). 40 

BeispieI3 

Als Moderator wird fur eine Farbung von 2 g PES- 
Gewebe mit DTNW1 7, einem Azo-Dispersionsfarbstoff 45 
zusatzlich zum Farbstoff 1 ml Methanol in den Autokla- 
ven gegebeh. (Farbebedingungen p, T, Zeit: 250 bar, 
130°C, 10 min). Man erhalt ein Gewebe, das deutlich 
hdhere Farbtiefe aufweist, als bei Farbung ohne Mode- 
rator unter sonst gleichen Bedingungen (farbmetrische 50 
Daten: Delta E). 

Als Beispiel 4 wird Versuchsmaterial vorgelegt, aus 
dem hervorgeht, daB auch mit anderen Fluiden das be- 
anspruchte Verfahren in erfinderischer Weise durch- 
fuhrbarist: 55 

Beispiel 4 (far anderes fiberkritisches Gas) 

FQr eine Farbung von 2 g PES-Gewebe werden 0,3% 
(bezogen auf das Gewebegewicht) eines Dispersions- eo 
farbstoffes (CI. Disperse Red 1) in den Autoklaven ge- 
geben und das System mit Distickstoffoxid (N2O) nut 
einem Druck von 40 bar beaufschlagt Man erhoht die 
Temperatur bis 130° Q fiillt weiteres Distickstoffoxid in 
den Autoklaven bis zum Erreichen eines Arbeitsdruckes 65 
von 250 bar. Unter ROhren (500 U/min) wird das System 
isobar und isotherm fiir 10 min. belassen. Nach langsa- 
mer Expansion des Druckes (2 bar/min) auf Atmospha- 
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rendruck wird das Gewebe aus dem Autoklaven ent- 
nommen. Man erhalt ein deutlich rot gefarbtes Gewebe, 
dessen Farbtiefe nach visueller Beurteilung der einer 
Farbung in Oberkritischem CO2 bei 120° C entspricht 

Patentanspruche 

1. Verfahren zum Farben von textilen Substraten, 
bei dem die Substrate von einem den Farbstoff 
oder die Farbstoffe enthaltenden Fluid angestromt 
oder durchstromt werden, dadurch gekennzeich- 
net, daB man ein Fluid im uberkritischen Zustand 
oder Mischungen dieser Fluida einsetzt und bei 
Temperaturen zwischen etwa 10° C und etwa 
250° C und bei einem Druck zwischen etwa 74 bar 
und etwa 400 bar farbt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man einen Farbstoff oder die Farb- 
stoffe frei von Zusatzen einsetzt 

3. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprflche, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
Fluid Alkane, Ammoniak, Fluor-Chlor-Alkane, 
Kohlendioxid und Kohlenmonoxid jeweils allein 
oder in Mischung einsetzt 

4. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprilche, dadurch gekennzeichnet, daB man dem 
Qberkritischen Fluid einen Moderator in einer Kon- 
zentration zwischen etwa 1 VoL°/o und etwa 10 
VoL%, vorzugsweise zwischen 2 Vol.% und etwa 5 
VoL%, bezogen auf das Volumen des eingesetzten 
Fluids zusetzt 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Moderator eine polare Ver- 
bindung, insbesondere Wasser, Alkohol und/oder 
Salze, einsetzt 

6. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB man das 
Substrat in einem Flottenverhaltnis zwischen etwa 
1 : 2 bis etwa 1 : 50, vorzugsweise zwischen etwa 
1 : 5 und etwa 1 : 15, farbt 

7. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB man zunachst die 
Farbung in einem nicht polaren uberkritischen 
Fluid mit einem Dispersionsfarbstoff durchfuhrt 
und anschlieBend die Polaritat des uberkritischen 
Fluids erhdht und danach einen polaren Farbstoff 
zugibtundhiermit farbt 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man ein weiteres, polares uberkriti- 
sches Fluid oder Fluidgemisch einsetzt 

9. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spruche, dadurch gekennzeichnet, daB man poly- 
esterhaltige Substrate und Dispersionsfarbstoffe 
einsetzt 
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